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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(54) Anthrachinon/Tensid-Gemische, ihre Herstellung und Verwendung 

Die Erfindung betrifft einfach herstellbare, nicht stauben- 
de, frei flieRende und in waSrigem Medium gleichma&ig 
dispergierbare Anthrachinon/Tensid-Gemische, die 0,05 bis 
5 Gew.-°/o, bezogen auf das Gewicht des AQ, flussiger, nicht 
ionischer Tenside enthalten, die Herstellung der Gemische 
und ihre Verwendung in HolzaufschluBverfahren zur Zell- 
stoffgewinnung. 
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Beschreibuf^^B 

Es ist bekannt (siehe z.B. EP-A 6 201), Anthrachinon 
als Hilfsmittei in HolzaufschluB-Verfahren zu verwen- 
den und es den HolzaufschluBlosungen vorteilhafter- 5 
weise nicht als solches, sondern in Form von stabilen 
Dispersionen oder in waBrigen Medien dispergierbaren 
Anthrachinon/Tensid-Gemischen zuzusetzen. 

Die bislang bekannten, z.B. in der EP-A 6 201 be- 
schriebenen Anthrachinon/Tensid-Gemische (im fol- 10 
genden abgekurzt als AQ/Tensid-Gemische bezeichnet) 
haben jedoch den Nachteil, daB ihre Herstellung zu auf- 
wendig ist — die Gemische werden entweder durch 
Vermahlen von Anthrachinon und Tensiden in Trok- 
kenzerkleinerungsapparaten wie Kugelmuhlen usw. auf 15 
KorngroBen < 10 u,m oder aber durch Zerstaubungs- 
trocknung entsprechender waBriger tensidhaltiger An- 
thrachinon-Dispersionen erhalten. AuBerdem haben 
diese bekannten AQ/Tensid-Gemische den Nachteil, 
daB sie stark stauben und daB deshalb ihre Anwendung 20 
arbeitshygienische und sicherheitstechnische Probleme 
aufwirft. 

Oberraschenderweise wurde gefunden, daB man ein- 
fach herstellbare, nicht staubende, trotzdem aber frei 
flieBende und in waBrigen Medien gleichmaBig disper- 25 
gierbare AQ/Tensid-Gemische erhalt, wenn man An- 
thrachinon in handelsiiblicher TeilchengroBe mit gerin- 
gen Mengen, namlich Mengen < 5 Gew.-% bezogen auf 
das Gewicht des Anthrachinons, eines flussigen nichtio- 
nischen Tensides vermischt. Oberraschenderweise 30 
reicht diese geringe Menge des flussigen nichtionischen 
Tensids aus, das bei der Anwendung des Anthrachinons 
auftretende Stauben zu verhindern, ohne jedoch zu sei- 
ner Verklumpung zu fuhren und zugleich das Anthrachi- 
non soweit zu hydrophilieren, daB es sich schnell und 35 
gleichmaBig in waBrigen Medien, z.B. den Holzauf- 
schluBlaugen, dispergieren laBt. Die Wirkung der erfin- 
dungsgemaB zu verwendenden flussigen nichtionischen 
Tenside ist deshalb uberraschend, weil in den Ausfuh- 
rungsbeispielen der EP-A 6 201 ausschlieBlich anioni- 40 
sche Tenside verwendet und diese vorzugsweise in we- 
sentlich groBeren Mengen eingesetzt werden. 

Die Erfindung betrifft daher in waBrigen Medien di- 
spergierbare AQ/Tensid-Gemische, die dadurch ge- 
kennzeichnet sind, daB sie 0,05 bis 5 Gew.-%, vorzugs- 45 
weise 0,05 bis 1,5 Gew.-°/o, besonders bevorzugt 0,1 bis 
1,0 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Anthrachi- 
nons, eines (oder mehrerer) flussigen (flussiger) nichtio- 
nischen Tensids (Tenside) enthalten. 

Als fliissige nichtionische Tenside werden im Rahmen 50 
der Erfindung alle nichtionischen Tenside mit einem 
Schmelzpunkt < 100°C bezeichnet, d.h. alle die nichtio- 
nischen Tenside, die bei den bei der Herstellung der 
Gemische vorkommenden Temperaturen flussig sind. 

Die TeilchengroBe des in den erfindungsgemaBen 55 
AQ/Tensid-Gemischen enthaltenen Anthrachinon kann 
zwischen 2 und 500 u,m liegen; bevorzugt wird Anthra- 
chinon mit einer handelsublichen TeilchengroBe, d.h. mit 
einer TeilchengroBenverteilung, bei der rund 90 % der 
Teilchen 10-200 u.m groB sind. 60 

Als fliissige nichtionische Tenside kommen vor allem 
substituierte Polyglykolether (Ethylenoxidaddukte wie 
sie in K. Lindner, Tenside — Textilhilfsmittel — Wasch- 
rohstoffe, 2. Auflage (1964) auf Seiten 865 bis 917 be- 
schrieben sind) in Betracht. Besonders bewShrt haben 65 
sich die Polyglykolether alkylierter Phenole, Naphthoic 
und zweikerniger aromatischer Hydroxyverbindungen. 
Unter diesen Polyglykolethern alkylierter Phenole und 



311 Al 

Naphthoic und zweJ^^Rer aromatischer Hydroxyver- 
bindungen haben sicrWesonders die Ethylenoxid-Ad- 
dukte bew&hrt, die nur 4 bis 20, vorzugsweise 5 bis 15 
Ethylenoxid-Einheiten je Mol Phenol, Naphthol oder 
zweikerniger aromatischer Hydroxyverbindung aufwei- 
sen. Vertreter der bevorzugt verwendeten Ethylenoxid- 
addukte seien beispielsweise die Additionsprodukte von 
4 bis 20, vorzugsweise 5 bis 15 Mol Ethylenoxid an Bu- 
tylphenol, Hexylphenol, Octylphenol, Nonylphenol, Do- 
decylphenol, Butylnaphthol, Dibutylnaphthol, Oxydi- 
phenylether, Tolylphenol, Tolylkresol, Phenylkresol, Xy- 
lylphenol, Oxyditolylether, Benzylkresol und Benzyl- 
phenol genannt. 

Als Vertreter der in den erfindungsgemaBen AQ/Ten- 
sid-Gemischen zu verwendenden flussigen nichtioni- 
schen Tenside seien beispielsweise die in der folgenden 
Tabelle 1 aufgefiihrten Ethylenoxidaddukte genannt: 

Tabelle 1 



Grundkorper 


Anzahl der 




Ethylen- 




oxideinhei- 




ten 


Dodecylakohol 


7 


Hexadecylakohol 


8 


Fettalkoholgemisch (Ci 2 — Q &) 


10 


Octadecylalkohol 


19 


Stearinsaureamid 


12 


Olsauremonoethanolamid 


6 


Olsaure 


6 


Nonylphenol 


6 


Nonylphenol 


10 


Nonylphenol 


15 


Methylphenylethyl-phenol 


16 


Stearylamin 


20 


Tolylkresol 


12 


Oxidiphenyl 


18 


Rizinusol 


10 


Kokosfett 


5 


Benzylphenylphenol 


14 


N-Methylstearylamin 


20 


Dibutylnaphthol 


8 



In den zur Herstellung der vorbekannten AQ/Tensid- 
Gemische verwendeten Verfahren wurden die Kompo- 
nenten miteinander vermahlen oder durch (Zerstau- 
bungs) Trocknung aus den Komponenten hergestellter 
Dispersionen erhalten. Im Gegensatz zu diesen bekann- 
ten Verfahren werden die erfindungsgemaBen AQ/Ten- 
sid-Gemische durch einfaches Vermischen der Kompo- 
nenten hergestellt. 

Die Erfindung betrifft daher auch ein Verfahren zur 
Herstellung von in Wasser dispergierbaren AQ/Tensid- 
Gemischen, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man 
Anthrachinon und flussiges (fliissige) nichtionogenes 
(nichtionogene) Tensid(e) miteinander vermischt. 

Oblicherweise wird das Vermischen bei Raumtempe- 
ratur vorgenommen; wird jedoch zur Herstellung der 
Mischungen ein aus dem Produktionsgang kommendes, 
noch auf hoherer Temperatur befindliches AQ einge- 
setzt, so kann das Vermischen auch bei diesen hoheren 
Temperaturen vorgenommen werden. 

Die erfindungsgemaBen AQ Tensid-Gemische eignen 
sich besonders fur die Anwendung in HolzaufschluBver- 
fahren zur Zellstoffgewinnung. Die Gemische lassen 
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sich, da sie nicht staubend sind u^^Kn gutes FlieBver- 
halten aufweisen, unmittelbar auf die auf einem FCrder- 
band dem Kocher zugefuhrten Holzschnitzel aufstreuen 
oder nach dem Dispergieren in Wasser, z,B. in Form 
einer 20%igen Anthrachinon-Dispersion, kontinuierlich 
den Kochlaugen zudosieren. 

Die Erfindung betrifft daher ferner die Verwendung 
der erfindungsgemaBen AQ/Tensid-Gemische in Holz- 
aufschluSverfahren zur Zellstoffgewinnung. 

Beispiei 1 

124,4 g Anthrachinon (mittlere TeilchengroBe: etwa 
50 p.m) werden in einem Labormixgerat ohne mahlende 
Wirkung mit 0,6 g eines Adduktes aus 1 Mol Tolylkresol 
und 12 Mol Ethylenoxid 10 Minuten vermischt. 

Es wird ein nicht staubendes, frei flieBendes Pulver 
erhalten. 

Beim Aufstreuen dieses Pulvers auf eine Wasserober- 
flache geht dieses auch ohne Verruhren unmittelbar un- 
ter. Das am Boden des GefaBes liegende Anthrachinon 
ergibt beim Aufruhren eine gleichmaBige, forder- und 
dosierbare Suspension. 

AQ/Tensid-Gemische mit gleichen Eigenschaften 
wurden ebenfalls beim Vermischen der in der nachsten- 
den Tabelle 2 angegebenen Mengen an AQ und nichtio- 
nischen Tensiden erhalten: 

Tabelle 2 





AQ 


Tensid 


Grundkorper 


Anzahl der 




W 


[g] 




Ethylenoxid- 
Einheiten 




99,6 


0,4 


Nonylphenol 


10 




198,0 


2,0 


Nonylphenol 


20 




99,8 


0,2 


Nonylphenol 


6 




32,5 


0,25 


C12— Cis-Alkohol-Gemisch 10 


! 


99,8 


0,2 


Tolylkresol 


10 




49,7 


0,3 


Laurinsaure 


7 


i 
\ 


49,7 


0,3 


Olsaure 


6 


r 


49,7 


0,3 


Rizinusol 


10 




49,8 


02 


Laurylalkohol 


5 


V 


49,8 


02 


Laurylalkohol 


7 




49,8 


oa 


Laurylalkohol 


10 




49,7 


0,3 


Laurylalkohol 


20 


7 


49,8 


0,2 


Stearylalkohol 


8 




99,7 


0,3 


Benzyl- Phenylphenol 


14 



Streut man Anthrachinon ohne Tensidzusatz auf eine 
Wasserflache, so wird das Anthrachinon nicht benetzt 
und schwimmt auf der Oberflache. Auch durch intensi- 
ves Riihren laBt sich keine homogene Anthrachinondis- 
persion herstellen. 

Beispiei 2 

In einem Mischkessel, der mit auf einer rotierenden 
Welle angebrachten Mischelementen ausgestattet ist, 
werden 4990 kg Anthrachinon (mittlere TeilchengroBe 
etwa 50 jxm) in Bewegung gehalten und gleichzeitig mit 
10 kg eines Additionsproduktes von 6 Mol Ethylenoxid 
an 1 Mol Nonylphenol bespruht. Nach 15 Minuten ist 
der Mischvorgang beendet Es wird ein nicht stauben- 
des, frei flieBendes Pulver erhalten. Das Gemisch laBt 
sich pneumatisch in einen Transportbehalter abfiillen. 



Beim Aufstreuen^^^ Probe des Gemischs auf eine 
Wasseroberflache sinkt das Anthrachinon unmittelbar 
zu Boden und laBt sich durch einfaches Ruhren der Mi- 
schung vollstandig in Wasser dispergieren. 

Beispiei 3 

In einen Mischkessel, der mit auf einer rotierenden 
Welle angebrachten Mischelementen ausgestattet ist, 
io werden 3000 kg eines etwa 70° C heiBen Anthrachinons 
(d.h. eines AQ, wie es nach der Trocknung im Produk- 
tionsprozeB anfallt) eingebracht und unter Bewegung 
mit 9 kg eines bei 55° C flussig gehaltenen 
C12 — Cis-Fettalkohol-Polyglykolethers (Additionspro- 
15 dukt von 30 Ethylenoxid an 1 Mol C12 — Cis-Fettalko- 
hol-Gemisch) bespruht. Nach 15 Minuten ist der Misch- 
vorgang beendet, und das noch immer warme, frei flie- 
Bende pulvrige Gemisch wird in Transportbehalter ab- 
gefullt. 

20 Beim Aufstreuen einer Probe des Gemisches auf eine 
Wasseroberflache wird das AQ/Tensid-Gemisch sofort 
benetzt und sinkt runter. Schon bei maBigem Ruhren 
wird eine gleichmaBige Verteilung des Anthrachinons 
im Wasser erreicht. 

25 

Patentanspriiche 

1. In waBrigen Medien dispergierbare Anthrachi- 
non/Tensid-Gemische, dadurch gekennzeichnet, 

30 daB sie 0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht 
des Anthrachinons, eines (oder mehrerer) fliissigen 
(flussiger) nichtionischen (nichtionischer) Tensids 
(Tenside) enthalten. 

2. AQ/Tensid-Gemische nach Anspruch 1, dadurch 
35 gekennzeichnet, daB sie 0,05 bis 1,5 Gew.-°/o, bezo- 
gen auf das Gewicht des Anthrachinons, eines (oder 
mehrerer) fliissigen (flussiger) nichtionischen 
(nichtionischer) Tensids (Tenside) enthalten. 

3. AQ/Tensid-Gemische nach Anspruch 1, dadurch 
40 gekennzeichnet, daB sie 0,1 bis 1,0 Gew.-%, bezo- 
gen auf das Gewicht des Anthrachinons, eines (oder 
mehrerer fliissigen (flussiger) nichtionischen (nicht- 
ionischer) Tensids (Tenside) enthalten. 

4. AQ/Tensid-Gemische nach einem der Anspriiche 
45 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB sie als 

flussiges nichtionisches Tensid fltissige substituierte 
Polyglykolether enthalten. 

5. AQ/Tensid-Gemische nach Anspruch 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie als fliissige substituierte 

50 Poly glykolether Ethylenoxidaddukte von alkyher- 
ten Phenolen oder Naphtholen oder von zweikerni- 
gen aromatischen Hydroxyverbindungen enthal- 
ten. 

6. AQ/Tensid-Gemische nach Anspruch 5, dadurch 
55 gekennzeichnet, daB die Ethylenoxidaddukte 4 bis 

20 Mol Ethylenoxid je Mol Alkylphenol, Alkyl- 
naphthol oder zweikerniger aromatischer Hy- 
droxyverbindung enthalten. 

7. Verfahren zur Herstellung von in waBrigen Me- 
60 dien dispergierbaren AQ/Tensid-Gemischen, da- 
durch gekennzeichnet, daB man Anthrachinon mit 
0,05 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
Anthrachinons, eines fliissigen nichtionischen Ten- 
sids (flussiger nichtionischer Tenside) vermischt. 

65 8. Verwendung der in waBrigen Medien dispergier- 
baren AQ/Tensid-Gemische nach einem der An- 
spriiche 1 bis 6 in HoIzaufschluBverfahren zur Zell- 
stoffgewinnung. 




- Leerseite - 



i 



